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(54) Title: METHOD FOR PRODUCING A FIBRE COMPOSITE 

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINES FASERVERBUNDWERKSTOFFS 
(57) Abstract 

The invention relates to a method for producing a fibre composite with highly heat-resistant fibres, especially on the basis of carbon, 
silicon, boron and/or nitrogen. According to said method a compression moulding material is produced from fibres, binding agent and 
possibly fillers and/or adjuvants and pressed into a green body in a compression mould. The invention provides for the production of 
different compression moulding materials containing fibres of different quality and/or in different proportions, and for the compression 
mould to be successively filled in several steps with the different compression moulding materials. The invention also relates to a fibre 
composite produced according to said method. 



(57) Zusarnmenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Faserverbundwerkstoffs mit hochwarmfesten Fasem, insbesondere auf 
der Basis von Kohlenstoff, Silizium, Bor und/oder Stickstoff, wobei aus Fasem, Bindemittel und gegebenenfalls Fullstoffen und/oder 
Zuschlagstoffen eine Prefimasse hergestellt wird, die in einer PreBform zu einem Grunkorper verpreBt wird. ErfindungsgemaB ist vorgesehen, 
daB verschiedene PreBmassen hergestellt werden, die Fasern mit unterschiedlicher Qualitat und/oder in unterschiedlichen Anteilen enthalten, 
und die PreBform in mehreren Schritten nacheinander mit den verschiedenen PreBmassen befullt wird. Die Erfindung betrifft femer einen 
derartigen Faserverbundwerkstoff. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Fa- 
serverbundwerkstof fs nach dem Oberbegrif f des Anspruchs 1 und 
einen Faserverbundwerkstof f nach dem Oberbegrif f des Anspruchs 
16 bzw. 17. 

Ein gattungsgemafies Verfahren sowie ein gattungsgemafier kera- 
mischer Verbundwerkstof f sind in der nicht vorverof f entlichten 
deutschen Patentanmeldung 197 11 829.1 beschrieben. Die daraus 
bekannten Verstarkungsf asern sind hochwarmf este Fasern, die in 
Form von Kurzf aserbundeln vorliegen. Die Faserbundel sind mit 
einem zur Pyrolyse geeigneten Bindemittel impragniert . Dazu 
werden die Faserbundel in das Bindemittel getaucht. Das Binde- 
mittel wird anschlieSend verfestigt. Damit werden die Faser- 
bundel zusammengehalten und mechanisch verstarkt. Die Faser- 
bundel werden mit weiteren Bindemitteln und Fullmitteln ver- 
mischt, und die Mischung wird zu einem CFK-Korper oder 
"Grunkorper" warm verprefct, der anschlieSend unter Vakuum oder 
Schutzgas zu einem Formkorper mit einer Kohlenstoff- Matrix 
(C/C-K6rper) pyrolysiert wird. Dabei wird auch die Faserbe- 
schichtung umgewandelt, so daS die Faserbundel anschliefcend 
mit einer Kohlenstoff schicht uberzogen sind. Der Formkorper 
wird anschlieSend mit einer Siliziumschmelze infiltriert. Da- 
nach liegt ein C/SiC- Faserverbundwerkstof f vor, in dem die Fa- 
serbundel in eine Matrix auf SiC-Basis eingebettet sind. Die 
Kurzf as erbundel sind in der Matrix statistisch verteilt einge- 
bettet, wobei die einzelnen Filamente weitgehend erhalten 
sind. Die Beschichtung aus Kohlenstoff hat mit dem Matrixwerk- 
stoff reagiert. Dadurch werden die Faserbundel vor dem aggres- 
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siven Angriff der Siliziumschmelze geschutzt. Diese Faserver- 
bundkeramik zeigt sehr gute tribologische Eigenschaf ten und 
ist daruber hinaus relativ preisgunstig und einfach herstell- 
bar. Er ist insbesondere zur Herstellung von Bremsscheiben 
und/oder Bremsbelagen geeignet. 

Dieser Werkstoff ist jedoch besonders hohen mechanischen Bean- 
spruchungen, wie sie beispielsweise durch gro£e Fahrzeugmassen 
Oder extreme Geschwindigkeiten auftreten, nicht gewachsen, da 
er dafiir zu sprode und zu wenig schadenstolerant ist. 

Es gibt bereits verschiedene Losungsvorschlage, um dieses Pro- 
blem zu umgehen. Das deutsche Gebrauchsmuster 296 10 498 be- 
schreibt eine Fahrzeugbrems- bzw. Fahrzeugkupplungsscheibe aus 
OC/SiC-Verbundwerkstof f , wobei die Scheibe eine SiC- 
Beschichtung aufweist. Damit ist der auSere Bereich der Schei- 
be aus keramischem Material und liefert sehr gute Reibwerte, 
wahrend der Kern ein Kohlenstoff -Korper ist, der durch seine 
Quasi -Duktili tat eine hohe Schadenstoleranz aufweist. Die Her- 
stellung derartig beschichteter Korper ist jedoch aufwendig 
und entsprechend teuer. Deswegen finden sie auch nur fur be- 
sondere Anwendungen, zum Beispiel im Rennsport, Verwendung. 

Die europaische Pat enanmel dung EP 0 564 245 beschreibt eben- 
falls einen mehrschichtigen Werkstoff, der jedoch mit einer 
Schutzschicht versehen werden muE, um das Eindringen von Sili- 
zium in tiefere Bereiche zu verhindern. Auch dies ist ein sehr 
aufwendiges und teures Verfahren. 

Aufgabe der Erfindung ist es daher, einen Faserverbundwerk- 
stoff der oben genannten Art bereitzustellen, der eine noch 
hohere Festigkeit und bessere Quasiduktilitat des Bauteils 
bietet. Aufgabe der Erfindung ist ferner, ein Verfahren zu 
seiner Herstellung bereitzustellen, mit dem der Werkstoff ein- 
fach und preisgunstig herstellbar und daher fur die Serienpro- 
duktion geeignet sind. 
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Die Losung besteht in einem Verfahren mit den Merkmalen des 
Anspruchs 1 bzw. in einem Faserverbundwerkstof f mit den Merk- 
malen des Anspruchs 16 bzw. 17. 

Das erfindungsgemafie Verfahren zeichnet sich dadurch aus, daB 
zur Herstellung des Grunkorpers die Presse nacheinander mit 
den verschiedenen PreBmassen gefullt wird, wobei die innere 
Prefimasse aus Fasern schadenstoleranter Kern und die auSerste 
PreSmasse aus Fasern keramisierte Reibschicht besteht. 

Der erfindungsgemafie Werkstoff ist also ein Gradientenwerk- 
) stoff , dessen Vorteil in dem sehr einfachen erf indungsgemaBen 

Herstellungsverf ahren liegt. 

Erf indungsgemafi ist vorgesehen, bei der Herstellung des Grun- 
korpers die PreBmassen im Prefiwerkzeug beim Beffillen so zu 
schichten, daB beim spateren Bauteil die hoch verschleiSf este, 
zu einem grofien Teil keramisierte Reibschicht kontinuierlich 
in einen schadenstoleranten Kern ubergeht. Auf diese Weise 
wird die hohe VerschleiSbestandigkeit mit sehr guten mechani- 
schen Kennwerten kombiniert. 

Sind also die mechanischen Belastungen fur das Bauteil extrem 
^ hoch, konnen Festigkeits- und Dehnungswerte, wie sie zum Bei- 

spiel im Dreipunkt-Biegetest nachgewiesen werden konnen, wei- 
ter gesteigert werden. Bei besonders hohen mechanischen Bean- 
spruchungen, wie sie beispielsweise durch hohe Fahr zeugmas sen 
Oder extreme Geschwindigkeiten hervorgeruf en werden, ist es 
moglich, daB bekannte Verfahren zur preisgunstigen Herstellung 
von faserverstarkter Verbundkeramik dahingehend anzupassen, 
dafi der Werkstoff bzw. das Bauteil hohe Festigkeit und sehr 
gute VerschleiBfestigkeit nach auBen mit deutlich gesteigert 
er Quasiduktilitat nach innen bietet. 

Der Vorteil des erf indungsgemaBen Verfahrens liegt darin, daB 
keine Notwendigkeit besteht, Schichten mit verschiedenen Ei- 
genschaften durch aufwendige Fugeverf ahren zu verbinden. Der 
Gradient entsteht hier alleine durch die Befullung. Die ein- 
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zelnen Schichten weisen durch das Verfahren keine definierten 
Treimschichten auf . 

Die notwendigen Fullhohen lassen sich je nach Anwendung im 
Einzelfall aus Versuchen uber die VerpreSbarkeit der verschie- 
denen PreEmassen bei konstantem Druck ermitteln. 

Vorteilhafte Weiterbildungen ergeben sich aus den Unteransprii- 
chen. 

Eine stark keramisierte Reibschicht auf der Bauteil-, z.B. der 
Bremsscheibenoberflache erhalt man dadurch, daS die in der 
Prefimasse verarbeiteten Pasern Beschichtungen tragen, die es 
der Siliziumschmelze ermoglichen, aufier kohlenstof fhaltigen 
Fullstoffen und pyrolysierten Bindern auch Kohlenstof f-Fasern 
teilweise zu Siliziumcarbid zu konvertieren. Dies gelingt, in 
dem bekannte Beschichtungen entsprechend dunn aufgetragen wer- 
den bzw. reaktivere kohlenstof fhaltige Beschichtungen Verwen- 
dung finden. 

Die mit einer entsprechenden dunnen Beschichtung versehenen 
Fasern sind dadurch bei der Verarbeitung zur PreSmasse relativ 
weich. Sie weisen nach dem Mischen und Pressen einen hohen 
Verschlingungsgrad auf. Das bedeutet, daS es wenig bis gar 
keine Zwischenraume gibt, in denen sich beispielsweise Silizi- 
um ansarameln kann und somit nach der Infiltration mit fliissi- 
gem Silizium als nicht abreagiertes Rest-Silizium zuruck- 
bleibt. Die Fasern sind ferner reaktiv an die Matrix gebunden. 
Daraus folgt ein hoher Anteil an keramischer Faser. Die ent- 
stehende Reibschicht weist daher eine hohe Festigkeit mit aus- 
reichender Schadenstoleranz auf und ist gekennzeichnet durch 
eine hohe VerschleiSf estigkeit . Eine mit diesem Verfahren her- 
gestellte Bremsscheibe weist z. B. einen hohen Reibwert mit 
entsprechend abgestimmten Belagen auf. 

Auf mindestens einen Teil der verwendeten Verstarkungsf asern 
wird eine Schicht aus Pyrokohlenstof f (PyC) aufgebracht. Erst 
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dann wird nach dem bekannten Verfahren eine einfache Tauchbe- 
schichtung vorgenommen. 

Diese bevorzugten Verstarkungsf asern sind also je einzeln mit 
zwei zusatzlichen Schichten uberzogen. Die untere, direkt auf 
der Faser aufgetragene Schicht ist aus Pyrokohlenstof f . Auf 
diese Schicht ist eine an sich bekaimte Tauchbeschichtung aus 
einem pyrolysierbaren Bindemittel aufgebracht. Bei der Infil- 
trierung des porosen Formkorpers mit flussigem Silizium wirkt 
die aus der Harzbeschichtung hervorgegangene Kohlenstoff- 
schicht als i^Opf erschicht " . Das flussige Silizium reagiert 
mit dieser aufiersten Schicht zu Siliziumcarbid. Dieses stellt 
eine Dif fusionsbarriere fur das flussige Silizium dar, welches 
somit nicht weiter in die Faser eindringen kann. Die tiefer 
gelegene Schicht aus Pyrokohlenstof f und die Verstarkungsfa- 
sern im Kern werden nicht angegriffen. 

Die so behandelten Fasern zeichnen sich durch besonders hohe 
Festigkeit aus. Die zusatzliche Schicht aus Pyrokohlenstof f 
bewirkt auch eine optimale Anbindung der Verstarkungsf asern an 
die Matrix. Sie wirken riSumleitend und sind langsbeweglich 
gleitend, was die guten Ergebnisse der Festigkeit s- und Drei- 
punktbiegeversuche bewirkt. Faser-Pullout-Ef f ekte sind mog- 
lich. 

Durch die Verwendung dieser Verstarkungsf asern bei der Her- 
stellung des erf indungsgemafien Faserverbundwerkstof f s, auch in 
geringen Anteilen am Gesamtf aservolumen, lassen sich die Werte 
fur Festigkeit und Dehnung, wie sie zum Beispiel im Dreipunkt- 
Biegetest nachgewiesen werden konnen, deutlich steigern. Die 
ubrigen Parameter werden dadurch nicht beeintrachtigt . 

Durch die Beschichtung der PyC-Fasern mit einer Harzlosung . er- 
halt man die Moglichkeit, diese Fasern auch fur silizierte 
Werkstoffe zu verwenden. 

Das Verfahren zur Herstellung dieser Verstarungsf asern zeich- 
net sich dadurch aus, da£ Kohlenstoff- Fasern zunachst mit py- 
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rolytischem Kohlenstpff beschichtet werden. Darunter werden 
hier sowohl pyrolysierte Tauchbeschichtungen wie z.B. Pech als 
auch aus der Gasphase abgeschiedene Schichten verstanden. Die 
Fasern werden anschlieSend mit pyrolisierbarem Kunststof fmate- 
rial versehen. 

Die Beschichtung mit pyrolytischem Kohlenstof f kann einmal 
durch Tauchbeschichtung, z. B. Eintauchen in ein Pechbad er- 
folgen. Dieses Verfahren eignet sich insbesondere fur Langfa- 
sern. Zum anderen kann auf die Fasern eine CVD- Beschichtung, 
z. B. mit Methan in einem Reaktor, aufgetragen werden. Dieses 
Verfahren ist sowohl fur Langfasern als auch fur Kurzfasern 
gut geeignet. 

Die Verwendung von Pech hat den Vorteil, daf> als Pyrokohlen- 
stoffschicht kristalliner Kohlenstof f entsteht, 
der wesentlich langsamer mit flussigem Silizium reagiert als 
eine Schicht aus amorphem Kohlenstof £, wie sie bei der Verwen- 
dung z. B. eines Phenolharzes entsteht. Dadurch wird die Dif- 
fusionsbarriere fur den amorphen Kohlenstof f noch verstarkt. 

Langfasern werden vorzugsweise nach der Beschichtung und vor 
der Verarbeitung zu einem Grunkorper verschnitten. 

Es konnen behandelte Einzelf asern oder Faserbiindel verwendet 
werden. Diese Faserbundel bestehen vorzugsweise aus etwa 1.000 
bis 14.000 Einzelf asern mit mittleren Durchmessern von etwa 5 
bis 10 firn und einer Lange von etwa 1 bis 3 0 mm. Auf diese Wei- 
se konnen auch kommerziell erhaltliche Faserbundel verwendet 
werden. Dies ermoglicht eine kostengunstige Herstellung. 

Fur den erf indungsgemagen Gradientenwerkstof f bedeutet dies, 
da£ in den nacheinander in die PreSform geschichteten PreJS- 
massen Verstarkungsf asern enthalten sind, bei denen die Quali- 
tat der Faserbeschichtung von auEen nach innen gesteigert 
wird. Im Kern einer spateren Bremsscheibe finden beispielswei- 
se PyC-beschichtete Kohlenstof f -Fasern Verwendung, wodurch ein 
schadenstolerantes Verhalten fur das gesamte Bauteil gewahr- 
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leistet ist. Die weitere Befullung geschieht mit Prefcmassen, 
die Fasern mit abnehmender Beschichtungsqualitat enthalten, 
bis wiederum fur die Reibschicht nur noch schwach beschichtete 
Fasern - im Extremfall unbeschichtete Fasern - zum Einsatz 
kommen. Die aufierste Schicht, die dann als eigentliche Reib- 
schicht dient, kann also uberwiegend Oder sogar vollstandig 
aus Siliziumcarbid bestehen, weil die schwach oder gar nicht 
beschichteten Fasern wahrend der Flussigsilizierung uberwie- 
gend oder vollstandig zu Siliziumcarbid konvertiert werden. 

Weiterhin ist es moglich, den Gradienten in mechanischen und 
) tribologischen Eigenschaf ten nicht allein uber die Faserbe- 

schichtung zu erreichen, sondern sowohl Faserqualitat als auch 
Faserlange zu variieren. 

Die Verwendung von Kurzfasern hat den weiteren Vorteil, daS 
durch den Befullungs- und PreSvorgang auch Fasern senkrecht 
zur Prefiebene orient iert werden und somit einen kontinuierli- 
chen Ubergang der Eigenschaf ten gewahrleisten. 

Zur Herstellung des erf indungsgemaBen Werkstoffs konnen alle 
gangigen Verstarkungsf asern verwendet werden. Bevorzugt werden 
Kohl ens toff -Fasern. Aber auch andere hochwarmfeste Fasern, wie 
) Siliziumcarbid-Fasern oder Fasern auf der Basis von Si/C/B/N 
sind grundsatzlich geeignet. Ferner sind Glas- oder Metallfa- 
sern, z. Bsp. auf der Basis von Titan geeignet. Gut geeignet 
sind auch Aramidf asern. 

Diese verschiedenen Variablen ermoglichen in Kombination eine 
def inierte Anderung der Werkstoff eigenschaf ten uber die Dicke 
der Scheibe. 

Ausfuhrungsbeispiele der vorliegenden Erfindung werden im fol- 
gencten anhand der beigefugten Zeichnungen naher beschrieben. 
Es zeigen: 

Figur l eine schematische Darstellung eines Querschnitts 
uber eine PyC-beschichtete Kohlenstof f -Faser ; 
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Pigur 2 einen schematischen Querschnitt durch einen erf in- 
dungsgemaSen Gradientenwerkstof f ; 

Figur 3 eine Abbildung einer nach dem erf indungsgemafcen 
Verfahren hergestellten Bremsscheibe im CFK- 
Zustand (Grunkorper) ; 

Figur 4,5 Schlif fbilder des Gradientenaufbaus der Brems- 
scheibe aus Figur 3. 

Die in Figur 1 dargestellte Verstarkungsf aser 1 weist einen 
inneren Kern 2 aus einer Kohlenstof f aser auf . Dieser Kern 2 
ist mit einer Beschichtung 3 aus Pyrokohl ens toff versehen. Die 
Beschichtung 3 ist vorzugsweise etwa 100-300 nm dick. Ein be- 
vorzugter Pyrokohl ens toff Auf der Beschichtung 3 ist eine au- 
Sere Schicht 4 aus einem pyrolysierbaren Bindemittel aufge- 
bracht. Die Schicht 4 ist vorzugsweise etwa 200-800 nm dick. 
Dieses Bindemittel ist beispielsweise ein pyrolysierbares Harz 
oder Harzgemisch, vorzugsweise aus der Gruppe der Phenolharze . 
Die Schicht 4 wird bei der spateren Pyrolyse in Kohlenstoff 
umgewandelt, der wiederum bei der Infiltration mit flussigem 
Silizium zu Siliziumcarbid reagiert. Der innere Bereich der 
Verstarkungsf aser 1, namlich die Beschichtung 3 aus Pyrokoh- 
lenstof f und der von der Beschichtung 3 umhullte Kern 2 der 
Verstarkungsf aser 1 werden vom flussigen Silizium nicht ange- 
grif fen. 

Diese Fasern sind auf verschiedene Weise herstellbar. Ein mog- 
liches Verfahren eignet sich gut zur Beschichtung von Langfa- 
sern. Die Langfasern werden zunachst in ein Pechbad einge- 
taucht und anschliefiend in einer Trocknungsstation getrocknet . 
Die derart beschichteten Fasern werden schliefilich in ein Bad 
aus einem pyrolysierbaren Phenolharz eingetaucht . Nachdem 
Durchlaufen einer weiteren Trocknungsstation sind die Langfa- 
sern einsatzbereit und konnen z. Bsp. auf die gewunschte Lange 
geschnitten werden. 
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Bin weiteres mogliches Verfahren ist sowohl zur Beschichtung 
von Kurzfasern als auch zur Beschichtung von Langfasern geeig- 
net. Die Fasern werden zunachst einer CVD- Beschichtung/ zum 
Beispiel mit Methan, und anschlieSend einer Tauchbeschichtung 
in einem Bad aus pyrolysierbarem Phenolharz unterzogen. 

Das Herstellungsverf ahren fur den erf indungsgemafcen Werkstoff 
ist an sich bekannt und z. Bsp. in der deutschen Patentanmel- 
dung 197 11 829.1 beschrieben. 

) Die Mischung zur Herstellung der Grunkorper besteht aus Fasern 

oder Faserbundeln, einem pyrolysierbaren Bindemittel, z. B. 
einem Phenolharz, und ggf . kohl ens toff halt igen Fullmitteln wie 
Graphit oder Ru£ sowie weiteren Fullmitteln wie Silizium, Car- 
biden, Nitriden oder Boriden, vorzugsweise Siliziumcarbid, Ti- 
tancarbid oder Titanborid in Pulverform. Weitere bevorzugte 
Fullmittel zur Beeinf lussung der Pyrolysekinetik, insbesondere 
zur Beschleunigung der Pyrolyse, sind z. Bsp. Polyvinylalkohol 
oder Methyl cellulose. Ferner konnen der Mischung Zusatze von 
Eisen, Chrom, Titan, Molybdan, Nickel oder Aluminium zugegeben 
werden. Diese Zusatze verbessern das Verhalten des fliissigen 
Siliziums bei der Infiltration. 

) 

Die Bader konnen auch bereits mit Fullstoffen wie z. Bsp. Gra- 
phit versetzt sein. 

Die kohlenstoffhaltigen Fullmittel unterstutzen den Zusammen- 
halt bei der Herstellung und anschlieSenden Pyrolyse des Grun- 
korpers und beschleunigen die Pyrolyse. Die weiteren Fullmit- 
tel dienen zur Einstellung der VerschleiSf estigkeit der spate- 
ren Verbundkeramik . 

Der Grunkorper kann durch Trocken- oder Warmf liefipressen eines 
Granulates hergestellt werden. Das Granulat kann durch Aufbau- 
granulation der oben aufgezahlten Komponenten erhalten werden. 
Das Granulat wird nach der Herstellung getrocknet und zu einem 
Grunkorper verpreSt. Dabei ist eine endformnahe Fertigung des 
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Grunlings moglich. Da bei der Pyrolyse und Infiltration mit 
flussigem Silizium wenig Schwindung auftritt, ist der Aufwand 
fur die Nachbearbeitung gering. 

Die oben beschriebene Mischung kann aber auch mit thermisch 
aushartbaren Bindemitteln in einem Kneter gemischt, in einer 
Form gepreSt und unter Erwarmen zu einem Grunkorper ausgehar- 
tet werden. Dabei kann der Grunkorper oder der aus der Pyroly- 
se des Grunkorpers resultierende porose Formkorper auf eine 
gewunschte Form nachgearbeitet werden. 

Die Porositat des Formkorpers laSt sich durch die Wahl der Zu- ) 
schlagstoffe und ihre Menge einstellen. 

Ausfuhrungsbeispiel 1 

Aus 6 mm langen Kurzfasern SCF6 und 3 mm langen Kurzfasern 
SCF3 der Firma SGL, Phenolharz, Titancarbid und Graphitfull- 
stoff wurden drei verschiedene PreSmassen hergestellt. 

PreSmasse 1 enthielt 3 mm-Fasern mit ausschlieSlich kommer- 
zieller Epoxidharzschlichte. PreSmasse 2 enthielt 6 mm-Fasern, 
die durch Tranken in einer Pechlosung (Carbores, Fa. Ruttgers) 
und anschlieBendes Trocknen beschichtet wurden. Die beschich- > 
teten Fasern wurden dann durch Tauchen in eine stark verdunnte 
Phenolharzlosung und anschlieSendes Trocknen in einem Umluft- 
schrank bei 130°C irapragniert . PreSmasse 3 enthielt eine Mi- 
schung aus 3 mm- und G mm- Fasern im Verhaltnis 1:2, die wie 
soeben beschrieben zunachst in die oben genannte Pechlosung, 
dann in eine konzentrierte Phenolharzlosung getaucht wurden. 
Danach erfolgte ebenfalls jeweils ein Trocknungs- und Aushar- 
teschritt . 

Aus -den verschieden beschichteten Fasern stellte man nach be- 
kanntem Verfahren die drei PreSmassen her. Dazu wurden unbe- 
handelte bzw. behandelte Fasern mit Phenolharz, Titancarbid 
und Graphit als Fiillstoff in einem Mischkneter zu einer PreS- 
masse verknetet. Der Faserrolumenanteil betrug 38%. 
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Mit diesen Prefimassen wurde eine Bremsscheibe hergestellt. Da- 
zu wurde die endformnahe Matrize einer Warmpresse befullt. Die 
Befullung erfolgte in funf Schxitten ohne Vorverdichten. Zu- 
nachst befullte man mit Prefimasse 1; die Hohe der Schicht be- 
trug ca. 13 mm. Es folgte eine zweite Schicht aus Prefimasse 2 
mit einer Fullhohe von etwa 10 mm, eine dritte Schicht aus 
Prefimasse 3 mit einer Fullhohe von etwa 20 mm, eine vierte 
Schicht aus Prefimasse 2 mit einer Fullhohe von etwa 10 mm und 
eine funfte und letzte Schicht aus Prefimasse 1 mit einer Full- 
h5he von etwa 13 mm. Diese Schichtung wurde mit etwa 80 Bar 
verpresst. Das Ergebnis war eine Scheibe von ca. 25 mm Dicke. 

Diese Prefimasse wurde bei etwa 150 °C zu einer formstabilen 
CFK-Scheibe ausgehartet, wie sie in Figur 3 dargestellt ist . 
Die Pyrolyse fand bei 800 °C in einem Pyrolyseofen unter 
Schutzgas statt. Die anschliefiende Infiltration mit flussigem 
Silizium wurde unter Vakuum bei etwa 1600°C mit einer flussi- 
gen Siliziumschmelze durchgef uhrt . Der resultierende C/SiO 
Korper wurde auf Raumtemperatur heruntergekuh.lt . 

Die resultierende Bremsscheibe wurde mit Bremsbelagen aus dem- 
selben Material, jedoch mit einem geringeren Siliziumanteil , 
getestet. Die Reibwerte lagen bei sehr guten 0,55 - 0,6. 

Die Biegef estigkeitswerte wurden fur die einzelnen Schichten 
separat ermittelt. Die Dreipunktbiegef estigkeit des Materials 
aus der Prefimasse 1 betrug etwa 170 MPa bei einer Dehnung von 
0,12%. Die Dreipunktbiegef estigkeit des Materials aus der 
Prefimasse 2 betrug etwa 91 MPa bei einer Dehnung von 0,09%. 
Die Dreipunktbiegef estigkeit des Materials aus der Prefimasse 3 
schliefilich betrug ca. 67 MPa bei einer Dehnung von 0,21%. 

Ausfuhrungsbeispiel 2 

Es wurden gleiche Anteile von 3 mm langen Kurzfasern SCF3 und 
6 mm langen Kurzfasern SCF6 der Firma SGL sowie T 800 /6K Fa- 
sern der Firma Toray von 24 mm Lange verwendet . Die 3 mm- und 
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6 mm-Fasern wurden wie oben beschrieben zunachst mit einer 
Schicht aus Pyrokohl ens toff und dann mit einer Schicht aus 
Phenolharz versehen. Die 24 mm-Fasern besaSen eine uber einen 
CVD-ProzeE mittels Methan aufgebrachte Pyrokohl ens toff schicht 
(PyC) und eine Harzbeschichtung, die durch Tauchen aufgebracht 
wurde . 

Die so behandelten Fasern wurden wie oben beschrieben zu einer 
PreEmasse verarbeitet. Der Anteil der erf indungsgemaE be- 
schichteten Fasern betrug wiederum 38%. Diese Fasern wurden 
mit Phenolharz, Titancarbid und Graphit als Fullstoff in einem 
Mischkneter zu einer PreEmasse verknetet. ) 

Es wurden wie oben beschrieben drei verschiedene PreEmassen 
hergestellt, wobei die PreEmassen 1 und 2 wie oben beschrieben 
zusammengesetzt waren und die PreEmasse 3 eine Mischung aus 24 
mm- und 6 mm-Fasern im Verhaltnis 1 : 2 enthielt. 

Die Befullung der endformnahen Matrize der Warmpresse erfolgte 
in funf Schritten ohne Vorverdichten wie oben beschrieben, wo- 
bei die Fiillhohe fur die Schichten aus der PreEmasse 1 jeweils 
etwa 10 mm und fur die Schichten aus der PreEmasse 2 jeweils 
etwa 12 mm betrug. Die Schichtung wurde mit 80 Bar verpreSt. 
Daraus ergab sich eine Scheibe von ca. 25 mm Dicke. ^ 

Die PreEmasse wurde bei etwa 150 °C zu einer formstabilen CFK- 
Scheibe ausgehartet. Die Pyrolyse . f and bei 800 °C in einem Py- 
rolyseofen unter Schutzgas statt. Die anschliefiende Silizie- 
rung wurde unter Vakuum bei etwa 1600°C mit einer fliissigen 
Siliziumschmelze durchgef uhrt . Der resultierende C/SiC-K6rper 
wurde auf Raumtemperatur heruntergekiihlt . 

Die Reibwerte, die wie oben beschrieben gemessen wurden, be- 
trugen ebenfalls 0,55 - 0,6. Die Dreipunktbiegef estigkeit des 
Materials aus der PreEmasse 2 (dicke Harzbeschichtung) betrug 
ca. 67 MPa bei einer Dehnung von 0 # 21%. Die Dreipunktbiegef e- 
stigkeit von Material aus PreEmasse 3 (PyC/Harzbeschichtung) 
betrug etwa 107 MPa bei einer Dehnung von 0,42%. 
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Figur 2 zeigt schematisch eine nach diesem Verfahren herge- 
stellte Bremsscheibe 10 itn Querschnitt. Die zentrale Offnung 
der Bremsscheibe ist mit 11 und das eigentliche Scheibenmate- 
rial mit 12 bezeichnet. Die Bremsscheibe 10 besteht aus dem 
erf indungsgemaSen Gradientenwerkstof f 12. Die aufcersten Berei- 
che 13a, 13b an der Oberflache der Bremsscheibe 10 bilden die 
Reibflachen. Sie bestehen aus verschleifiresistenter wider- 
standsfahiger keramischer Substanz. Der zentrale Bereich 15 im 
Inneren der Bremsscheibe 10 bildet einen schadens tolerant en 
Kern. Er besteht aus einem kohl ens t of f halt igen Material mit 
) wenig ausgepragten keramischen Eigenschaf ten, dem insbesondere 

die fur keramische Werkstoffe typische Sprodigkeit fehlt. Die 
Bereiche 14a und 14b bilden Zwischenbereiche, deren Material 
nicht so ausgepragt keramisch wie das der auSeren Bereiche 
13a, 13b ist, aber auch nicht so kohlenstof fhaltig wie das Ma- 
terial des zentralen Bereichs 15 ist . 

Die Phasengrenzen 16a, b, c und d zwischen den einzelnen Be- 
reichen 13a, b, 14a, b, 15 sind nicht scharf ausgepragt, son- 
dern eher flieSend. Vorzugsweise gehen sie ineinander uber. 
Das erf indungsgemaSe Verfahren gewahrleistet einen allmahli- 
chen Ubergang und somit einen guten Zusammenhalt zwischen den 
^ Bereichen. Zusatzliche Fugeverf ahren sind nicht notwendig. 

Figur 3 zeigt eine nach dem Ausfuhrungsbeispiel 1 hergestellte 
Bremsscheibe im CFK-Zustand, also, nach dem Pressen, aber vor 
dem Pyrolisieren des Grunkorpers und vor der Infiltration mit 
flussigem Silizium. 

Die Figuren 4 und 5 zeigen Schlif fbilder des Gradientenaufbaus 
des in den Figuren 2 und 3 gezeigten porosen Formkorpers. Die 
verschiedenen Schichten, die nahtlos ineinander ubergehen, . 
sind gut zu erkennen. 

.oOo. 
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Pafpnfangpnirhft 

1. Verf ahren zum Herstellen eines Faserverbundwerkstof f s mit 
hochwarmf esten Fasern insbesondere auf der Basis von Koh- 
lenstoff , Silizium, Bor und/oder Stickstoff , wobei aus Fa- 
sern, Bindemittel und gegebenenf alls Fullstof fen und/oder 
Zuschlagstof fen eine PreSmasse hergestellt wird, die in 
einer PreSform zu einem Griinkorper verpreEt wird, 
dadurch gekennzeichnet, 

da£ verschiedene PreSmassen hergestellt werden, die Fasern 
mit unterschiedlicher Qualitat und/oder in unterschiedli- 
chen Anteilen enthalten, und die PreSform in mehreren 
Schritten nacheinander mit den verschiedenen PreSmassen 
befullt wird. 

2 . Verf ahren nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

da£ die PreSform ohne Vorverdichten befullt wird. 

3. Verf ahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daS Fasern verwendet werden, die mit einer Schicht aus 
pyrolysierbarem Bindemittel iiberzogen worden sind. 

4. Verf ahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafc Fasern verwendet werden, die mit einer Schicht aus 
Pyrokohlenstof f und mit einer Schicht aus pyrolysierbarem 
Bindemittel uberzogen worden sind. 

5. Verf ahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 
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da£ fur die verschiedenen PreSmassen unterschiedlich be- 
schichtete Fasern verwendet werden. 

Verfahren nach Anspruch 5, 

dadurch gekennzeichnet, 
daE die Pre£f orm mit den unterschiedlich beschichteten Fa- 
sern derart befullt wird, da£ ein Grunkorper gebildet 
wird, aus dem ein Faserverbundwerkstof f mit einem ira we- 
sentlichen graphitischen Kern und einer im wesentlichen 
keramischen Oberflache erh&ltlich ist. 

Verfahren nach Anspruch 6, 

dadurch gekennzeichnet, 
da£ fur den im wesentlichen graphitischen Kern Fasern mit 
einer ausgepragten Beschichtung und fur die im wesentli- 
chen keramische Oberflache Fasern mit einer dunnen Be- 
schichtung und/oder Fasern ohne Beschichtung verwendet 
werden . 

Verfahren nach Anspruch 6, 

dadurch gekennzeichnet, 
da£ fur den im wesentlichen graphitischen Kern Fasern mit 
einer gegenuber der Matrix wenig reaktiven Beschichtung 
und fur die im wesentlichen keramische Oberflache Fasern 
mit einer gegenuber der Matrix reaktiveren Beschichtung 
verwendet werden. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 
da£ zur Herstellung der PreSmassen im wesentlichen Kurzfa- 
sern oder Kurzf aserbiindel verwendet werden. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 
da£ fur die verschiedenen PreSmassen Fasern mit unter- 
schiedlicher Lange verwendet werden. 
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11. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
d a d u r c h g e kennzeichnet, 

da£ fur die verschiedenen PreSmassen Fasern aus einem un- 
ters chi edli chen Material verwendet werden. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

da£ zum Herstellen der PreSmassen die einzelnen Komponen- 
ten zu einem Granulat verarbeitet werden, insbesondere 
durch Aufbaugranulation und das Granulat getrocknet und zu 
dem Grunkorper verpreSt wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, 

dadurch gekennzeichnet, 
daS das Granulat durch Trocken- Oder Warmf lieSpressen 
verpreSt wird. 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 11, 

dadurch gekennzeichnet, 

daS zum Herstellen der PreSmasse die einzelnen Komponen- 

ten in einem Kneter gemischt werden und die Mischung zu 

einem Grunkorper verpreSt wird. 

15. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daS der PreSmasse ein thermisch aushartbares Bindemittel 
zugegeben wird und der gepreSte Grunkorper unter Erwarmen 
ausgehartet wird. 

16. Faserverbundwerkstof f mit hochwarmf esten Fasern insbeson- 
dere auf der Basis von Kohlenstoff , Silizium, Bor und/oder 
Stickstof f , 

dadurch gekenn zeichnet, 

daS er durch das Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 

15 herstellbar ist. 
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17. Faserverbundwerkstof f mit hochwarmf esten Fasern insbeson- 
dere auf der Basis von Kohlenstoff, Silizium, Bor und/oder 
Stickstoff, 

dadurch gekennzeichnet, 
daS er aus mindestens zwei verschiedenen ineinander fiber - 
gehenden Schichten besteht, die Fasern mit unterschiedli- 
cher Qualitat und/oder in unterschiedlichen Anteilen ent- 
halt en. 

18. Faserverbundwerkstof f nach Anspruch 17 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daS er Fasern mit einer Schicht Kohlenstoff und/oder Py~ 
rokohlenstoff enthalt. 

19. Faserverbundwerkstof f nach Anspruch 17 oder 18, 
dadurch gekennzeichnet, 

da£ die verschiedenen Schichten unterschiedlich beschich- 
tete Fasern aufweisen. 

20. Faserverbundwerkstof f nach einem der Anspruche 17 bis 19, 
dadurch gekennzeichnet, 

da£ er einen im wesentlichen graphitischen Kern und eine 
im wesentlichen keramische Oberflache aufweist. 

21. Faserverbundwerkstof f nach Anspruch 20, 
dadurch gekennzeichnet, 

da£ der im wesentlichen graphitischen Kern Fasern mit ei- 
ner ausgepragten Beschichtung und die im wesentlichen ke- 
ramische Oberflache Fasern mit einer dunnen Beschichtung 
und/oder Fasern ohne Beschichtung enthalt. 

22. Faserverbundwerkstof f nach Anspruch 20, 
dadurch gekennzeichnet, 

da£ der im wesentlichen graphitischen Kern wenig oder kei- 
ne mit der Matrix reaktionsgebundene Fasern und die im we- 
sentlichen keramische Oberflache uberwiegend oder aus- 
schliefilich. mit der Matrix reaktionsgebundene Fasern auf- 
weisen. 
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23. Faserverbundwerkstof f nach einem der Anspruche 17 bis 22, 
dadurch gekennzeichnet, 

daS er im wesentlichen Kurzfasern oder Kurzf aserbundel 
auf weist . 

24. Faserverbundwerkstof f nach einem der Anspruche 17 bis 23, 
dadurch gekennzeichnet, 

daS die verschiedenen Schichten Fasern mit unterschiedli- 
cher Lange aufweisen. 

25. Faserverbundwerkstof f nach einem der Anspruche 17 bis 24, 
dadurch gekennzeichnet, 

daS die verschiedenen Schichten Fasern aus einem unter- 
schiedlichen Material aufweisen. 



.oOo. 
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Figur 3 
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(54) Title: METHOD FOR PRODUCING A FIBRE COMPOSITE 

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINES FASERVERBUNDWERKSTOFFS 
(57) Abstract 

The invention relates to a method for producing a fibre composite with highly heat-resistant fibres, especially on the basis of carbon 
silicon boron and/or nitrogen. According to said method a compression moulding material is produced from fibres, binding agent and 
possibly fillers and/or adjuvants and pressed into a green body in a compression mould. The invention provides for the production of 
different compression moulding materials containing fibres of different quality and/or in different proportions, and for the compression 
mould to be successively filled in several steps with the different compression moulding materials. The invention also relates to a nore 
composite produced according to said method. 

(57) Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Faserverbundwerkstoffs mit hochwarmfesten Fasern, msbesondere auf 
der Basis von Kohlenstoff, Smzium, Bor und/oder Stickstoff, wobei aus Fasern, Bindemittel und gegebenenfalls Fullstoffen und/oder 
Zuschlagstoffen eine PreBmasse hergestellt wird, die in einer Prefiform zu einem Grttnkorper verpreBt wird. Erfindun^gemaB ist vorgesehen, 
daB verschiedenePreflmassen hergestellt werden, die Fasem mit unterschiedlicher Qualitat und/oder in unterschiedhchen Anteilen enthalten, 
und die PreBform in mehreren Schritten nacheinander mit den verschiedenen PreBmassen befttlU wird. Die Erfindung betrifft femer einen 
derartigen Faserverbundwerkstoff. 
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GEANDERTE ANSPRtJCHE 

[beim lntemationaien BOro am 9. August 1999 (09.08.99) eingegangen; 
ursprilngliche Ansprilche 1-25 durcfa gefinderte Anspriiche 1-19 ersetzt (4 Seiten)] 



Verfahren zum Herstellen eines Faserverbundwerkstof f s mit 
hochwarmfesten Kohlenstof fasern, die mit einer Matrix auf 
Siliziumbasis reaktionsgebunden sind, wobei aus Fasern, 
Bindemittel und gegebenenfalls Fullstoffen und/oder 
Zuschlagstof fen eine Prefimasse hergestellt wird, die in einer 
PreBform zu einem Grunk6rper verpreflt wird, 
dadurch gekennzeichnet, 
daB verschiedene Prefimassen hergestellt, fur welche jeweils 
unterschiedlich mit mindestens einer Schicht aus mindestens 
einem pyrolysierbarem Bindemittel beschichtete Fasern 
verwendet werden und die PreBform in mehreren Schritten 
nacheinander mit den verschiedenen Preiimassen befullt wird. 

Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafi die PreBform ohne Vorverdichten befullt wird. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, 
dafi Fasern verwendet werden, die mit einer Schicht aus 
Pyrokohlenstof f und mit einer Schicht aus pyrolysierbarem 
Bindemittel tiberzogen worden sind. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, 
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daB die Prefiform mit den unterschiedlich beschichteten Fasern 
derart befttllt wird, daB ein Griinkorper gebildet wird, aus 
dem ein Faserverbundwerkstof f mit einem im wesentlichen 
graphitischen Kern und einer im wesentlichen keramischen 
Oberflache erhaltlich ist. 

Verfahren nach Anspruch 4, 

dadurch gekennzeichnet, 
daB fur den im wesentlichen graphitischen Kern Fasern mit 
einer ausgepragten Beschichtung und fur die im wesentlichen 
keramische Oberflache Fasern mit einer dunnen Beschichtung 
und/oder Fasern ohne Beschichtung verwendet werden. 

Verfahren nach Anspruch 4, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB fur den im wesentlichen graphitischen Kern Fasern mit 

einer gegenuber der Matrix wenig reaktiven Beschichtung und 

fur die im wesentlichen keramische Oberflache Fasern mit 

einer gegenuber der Matrix reaktiveren Beschichtung verwendet 

werden. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB zur Herstellung der Prefimassen im wesentlichen Kurzfasern 
Oder Kurzf aserbundel verwendet werden. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 
daB fur die verschiedenen PreBmassen Fasern mit 
unterschiedlicher Lange verwendet werden. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 
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daB zum Herstellen der PreBmassen die einzelnen Komponenten 
zu einem Granulat verarbeitet werden, insbesondere durch 
Aufbaugranulation und das Granulat getrocknet und zu dem 
Grunkorper verpreBt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Granulat durch Trocken- oder Warmf lieBpressen 
verpreBt wird. 

11. Verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi zum Herstellen der PreBmasse die einzelnen Komponenten in 
einem Kneter gemischt werden und die Mischung zu einem 
Griinkorper verpreBt wird. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der PreBmasse ein thermisch aushiirtbares Bindemittel 
zugegeben wird und der gepreBte Grunkorper unter Erwarmen 
ausgehartet wird. 

13. Faserverbundwerkstoff mit hochwarmf esten Kohlenstof f asern, 
die mit einer Matrix auf Siliziumbasis reaktionsgebunden 
sind, 

dadurch gekenn zeichnet, 

daB er durch das Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12 

herstellbar ist. 

14. Faserverbundwerkstoff nach Anspruch 13 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB er Fasern mit einer Schicht Kohlenstoff und/oder 

Pyrokohlenstof f enthalt. 
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15. Faserverbundwerkstof f nach einem der Anspruche 13 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi er einen im wesentlichen graphitischen Kern und eine im 
wesentlichen keramische Oberflache aufweist. 

16. Faserverbundwerkstof f nach Anspruch 15, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi der im wesentlichen graphitischen Kern Fasern mit einer 
ausgepragten Beschichtung und die im wesentlichen keramische 
Oberflache Fasern mit einer dunnen Beschichtung und/oder 
Fasern ohne Beschichtung enthalt. 

17. Faserverbundwerkstof f nach Anspruch 16, 
dadurch gekennzeichnet, 

daft der im wesentlichen graphitischen Kern wenig oder keine 
mit der Matrix reaktionsgebundene Fasern und die im 
wesentlichen keramische Oberflache iiberwiegend oder 
ausschlielilich mit der Matrix reaktionsgebundene Fasern 
aufweisen. 

18. Faserverbundwerkstof f nach einem der Anspruche 13 bis 17, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi er im wesentlichen Kurzfasern oder Kurzf aserbiindel 
aufweist . 

19. Faserverbundwerkstof f nach einem der Anspruche 13 bis 18, 
dadurch gekennzeichnet, 

daft die verschiedenen Schichten Fasern mit unterschiedlicher 
Lange aufweisen. 
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METHOD FOR PRODUCING A FIBRE COMPOSITE 



Page 3, paragraph 3 and 4 
Therefore, the material according to the invention is a 
gradient material having the advantage of a very simple 
production process according to the invention. 

When producing the raw body it is suggested according 
to the invention to layer the pressed mass in the 
pressing tool during feeding such that the highly wear 
resistant, partially ceramized friction layer converts 
continuously into a damage tolerant core in the later 
component. This way, the high wear resistance is 
combined with very good mechanic characteristics. 

Page 4, paragraph 4 



A strongly ceramized friction layer on the component 
surface, e.g., the surface of the break disc, results 
from the fibers processed in the press mass being 
provided with coatings , which allow the silicon melt to 
partially convert carbon fibers into silicon carbide, 
in addition to carbon containing fillers and pyrolyzed 
binders. This is achieved in the known layers being 
applied appropriately thin and/or using carbon 
containing coatings that are more reactive. 

Page 4, paragraph 6 and page 5, paragraphs 1 and 2 
A layer of pyrocarbon (PyC) is applied onto at least a 
portion of the reinforcing fibers used. Only then a 
simple insertion coating is performed according to the 
process known. 

Therefore, these preferred reinforcing fibers are 
coated with two additional layers. The lower one, 
directly applied onto the fiber, is made from 
pyrocarbon. Onto this layer, another pyrolyzable binder 
is applied in an insertion coating known per se. When 
liquid silicon penetrates the porous body the carbon 
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layer resulting from the resin coating acts as a 
sacrificial layer. The liquid silicon reacts with this 
outermost layer into silicon carbide. This represents a 
diffusion barrier for the liquid silicon, which thus 
cannot penetrate the fiber any further. The layer of 
pyrocarbon positioned further down and the reinforcing 
fibers in the core are not effected. 

Page 6, paragraphs 5 and 6 and page 7 , paragraph 1 

Separate treated fibers or fiber bundles can be used. 
These fiber bundles preferably comprise approximately 
1,000 to 14,000 separate fibers having a mean diameter 
of approximately 5 to 10 pm and a length of 
approximately 1 to 30 mm. This way, commercially 
available fiber bundles may be used as well, allowing 
an economical production . 

This means for the gradient material according to the 
invention that the press masses layered subsequently in 
the press form comprise reinforcing fibers, in which 
the quality of the fiber coating increases from the 
inside towards the outside. For example, in the core of 
the later brake disc PyC-coated carbon fibers are used, 
thus ensuring a damage tolerant behavior for the entire 
component, Another filling occurs using press masses 
comprising fibers with a reducing quality of coating, 
until only lightly coated fibers are used for the 
friction layer f in extreme cases uncoated fibers. The 
outermost layer serving as the essential friction layer 
may comprise primarily or even entirely from silicon 
carbide because the lightly or not coated fibers are 
converted mainly or entirely into silicon carbide 
during the liquid siliconizing. 
page 7, paragraph 2 

Furthermore, it is possible to achieve the gradient of 
mechanical and tribological characteristics not only by 



Page 7 , paragr. 2 

coating fibers but also by varying the fiber quality 
and fiber length. 

Page 10, paragr. 4 to pages 11, 12, 13 
EXEMPLARY EMBODIMENT 1 

Three different press masses were produced from short 
fibers SCF6, 6 mm long, and short fibers SCF3, 3 mm 
long, of the company SGL, phenolic resin, titanium 
carbide, and graphite fillers. 

The press mass 1 contained 3 mm-fibers having 
commercial epoxy resin sizing only. The press mass 2 
contained 6 mm-fibers that were coated by insertion it 
into a pitch solution (Carbores, company Riittgers) and 
a subsequent drying. The coated fibers were then 
waterproofed by insertion into a strongly diluted 
phenolic resin solution and a subsequent drying at 
130 °C in a forced air oven. The press mass 3 contained 
a mixture of 3 mm fibers and 6 mm fibers at a ratio of 
1 : 2, which was inserted into the above-mentioned 
pitch solution and then into a concentrated phenolic 
resin solution, as described above. Then, a drying and 
hardening step each followed as well. 

Three press masses are produced in a process known from 
the differently coated fibers. For this purpose, 
untreated and/or treated fibers were kneaded in a 
kneader-mixer into a press mass using phenolic resin, 
titanium carbide, and graphite as fillers. The fiber 
portion in the volume was 38 %. 

A brake disc was made from these press masses. For this 
purpose, the matrix near the end form of a heat press 
was filled. The feeding occurred in five steps without 
any pre-compression. Initially, the press mass 1 is 



introduced; the layer had a height of approximately 
13 nun. A second layer made from the press mass 2 
followed with a fill height of approximately 10 mm f a 
third layer made from the press mass 3 with a fill 
height of approximately 20 mm f a fourth layer made from 
the press mass 2 with a fill height of approximately 
10 mm, and a fifth and last layer made from the press 
mass 1 with a fill height of approximately 13 mm. These 
l a y ers were compressed at approximately 8 0 bar. The 
result was a disc having a thickness of approximately 
25 mm. 

This press mass was hardened at approximately 150 °C 
forming a shape-stable CFK disc, as shown in Fig. 3. 
The pyrolysis occurred at .800 °C in a pyrolysis oven 
using protective gas. The subsequent penetration with 
liquid silicon was performed in a vacuum at 
approximately 1600 °C using a liquid silicon melt. The 
C/SiC body resulting was cooled to room temperature. 

The brake disc resulting was tested using brake pads 
made from the same material/ however, containing a 
lower portion of silicon. The friction values were very 
good at 0.55 - 0.6. 

The values for bending strength were determined for the 
single layers separately. The three-point-bending 
strength of the material made from the press mass 1 was 
approximately 170 Mpa at a stretching of 0*12 %. The 
three-point-bending resistance of the material made 
from the press mass 2 was approximately 91 Mpa at a 
stretching of 0.09 %. Finally, the three-point -bending 
strength of the material made from the press mass 3 was 
approximately 67 MPA at a stretching of 0.21 %. 



EXEMPLARY EMBODIMENT 2 



Identical portions of short fibers SCF3, 3 mm long, and 
short fibers SCF6, 6 mm long, of the company SGL and T 
8 00/6K fibers of the company Toray having a length of 
24 mm were used. As described above, the fibers 3 mm 
and 6 mm long were initially provided with a layer of 
pyrocarbon and subsequently with a layer of phenolic 
resin. The 24 mm fibers had a pyrocarbon (PyC) layer 
applied by a CVD process using methane and a resin 
coating, which was applied by insertion. 

The fibers treated such were processed to a press mass 
as described above. The portion of the fibers coated 
according to the invention was again 38 %. These fibers 
were kneaded into a press mass in a kneader-mixer using 
phenolic resin, titanium carbide, and graphite as the 
filler. 

The above-described three different press masses were 
produced with the press masses 1 and 2 being composed 
as described above and the press mass 3 containing a 
mixture of 24 mm and 6 mm fibers at a ratio of 1 : 2. 

The filling of the matrix near the end form of the heat 
press occurred in five steps without any pre- 
compression, as described above, with the fill height 
for the layers made from the press mass 1 being 
approximately 10 mm each and for the layers made from 
the press mass 2 being approximately 12 mm each. The 
layers were compressed at 80 bar. Thus resulting in a 
disc having a thickness of approximately 25 mm. 

The press mass was hardened at approximately 150 °C to 
a shape-stable CFK-disc. The pyrolysis occurred at 
800 °C in a pyrolysis oven using protective gas. The 
subsequent siliconizing was performed in a vacuum at 



approximately 1600 °C using a liquid silicon melt. The 
resulting C/SiC body was cooled to room temperature. 

The friction values measured as described above, were 
0.55 - 0.6 as well. The three-point-bending strength of 
the material made from the press mass 2 (thick resin 
coating) was approximately 67 Mpa at a stretching of 
0.21 %. The three-point-bending strength of the 
material made from the press mass 3 (PyC/resin coating) 
was approximately 107 Mpa at a stretching of 0.42 %. 

Fig. 2 schematically shows the cross-section of a brake 
disc 10 made according to this process. The central 
opening of the brake disc is marked 11 and the disc 
material itself is marked 12. The brake disc 10 
comprises the gradient material 12 according to the 
invention. The outermost regions 13a, 13b at the 
surface of the brake disc 10 form the friction 
surfaces. They comprise a wear resistant, tough, 
ceramic substance. The central region 15 on the 
interior of the brake disc 10 forms a damage resistant 
core. It comprises a carbon containing material having 
ceramic characteristics poorly developed, in 
particular, lacking the typical brittleness of ceramic 
materials. The regions 14a and 14b form intermediate 
regions, their material not being provided with the 
sazme extent of ceramic features as the exterior 
regions 13a, 13b, however, they also contain less 
carbon than the material of the central region 15- 

The phase limits 16a, b, c, and d between the separate 
regions 13a, b, 14a, b, 15 are not developed precisely 
but rather fluctuating. Preferably, the convert into 
one another. The process according to the invention 
ensures a gradual transformation and, thus, a good 
connection between the regions. Additional bonding 
processes are not necessary. 



Fig. 3 shows a brake disc in a CFK state made according 
to the exemplary embodiment 1, i.e., subsequent to the 
pressing but prior to the pyrolyzing of the raw body 
and prior to the penetration with liquid silicon. 

The Figs. 4 and 5 show cutting diagrams of the gradient 
structure of the porous form body shown in Figs . 2 and 
3- The different layers, smoothly converting into each 
other, are easily discernible. 



MODIFIED CLAIMS 

A process for producing a fibrous compound 
material having heat resistant carbon fibers 
reactively bonded into a matrix based on silicon 
with a press mass produced from fibers, binding 
agents, and, optionally, fillers and/or additional 
aggregates, that are compressed to a raw body in a 
press form, 

characterized in that 

different press masses are produced with the 
fibers being used for each of them being 
differently coated with at least one layer of 
fibers being coated with at least one pyrolyzable 
agent, and the press form being subsequently 
filled in several steps with the various press 
masses. 

Process according. to one of the preceding claims, 
characterized in that 

short fibers or short fiber bundles are 
essentially used for producing the press masses ► 

Process according to one of the preceding claims, 

characterized in that 

fibers having different lengths are used for the 
various press masses - 
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